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EP 0.819.103 

Saint-Gobain Glass France 

Paten tbeschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Behandlung von Glas- 
substraten, die insbesondere als periphere Speicher auf dem 
Gebiet der Informationsverarbeitung verwendet warden. 

Die Erfindung wird xinter Bezugnahme auf die Herstellung von 
Magnetplatten beschrieben, obwohl sie sich nicht auf diese 
Anwendimg beschrankt. 

Eine Magnetplatte besteht im allgemeinen aus einem Trager, der 
formgebend bearbeitet worden ist, damit er die Gestalt einer in 
der Mitte durchbohrten Scheibe annimmt. Auf dieser Scheibe kann 
insbesondere eine Reihe dunner Magnetschichten aufgebracht 
warden, die zur Datenspeicherung dienen. 

Die Daten warden ndttels eines oder mehrerer Schreib/Lese-Kopfe 
aufgezeichnet und gelesen, die Ciber der Platte angeordnet sind, 
wahrend diese mit einer Drehbewegung angetrieben wird. Damit 
die Daten auf eine leistiangsfahige Art und Weise gelesen werden 
kdnnen, mufi sich der Lesekopf so weit wie moglich der Platte 
annShern; man spricht dann von "contact recording". In der 
Praxis nimmt das Signal, welches vom Kopf aufgenommen wird, 
wenn sich dessen Hohe vergroSert, exponentiell ab. Daruber 
hinaus verlangen die gegenwdrtigen Anforderungen eine stindig 
habere Speichardichte . Das fiihrt zur Speicharung einer 
gegebenen Information auf einer immer kleineren Flache. Urn auf 
diese Weise das Lesen aufgezeichneter Daten sicherzustellen, 
muS der Abstand, welcher die Platte vom Lesekopf trehnt, 
lauf end verkleinert werden, wobei dieser Abstand kleiner als 
300 Angstrdm zu sain hat. 

Sixbstrate zur Herstellung von Magnetplatten sind insbesondere 
im Patent US-5 316 844 beschrieben; dabei handelt es sich uiti 
Aluminiiimsvibstrate . In dem Dokument ist auch ein wichtiges 



Merkmal dieser Substrate beschrieben; sie durfen nur eine sehr 
geringe Rautiefe aufweisen. In diesem Dokument sind Werte fCir 
die Rauhtiefe angegeben, deren Ra Oder Mittenrauhwert zwischen 
100 xmd 300 Angstrom liegt. Die gegenwartigen Fordenmgen, die 
mit dem wachsenden Bedarf an SpeicherkapazitSt und damit einem 
immer kleineren Abstand zwischen Platte und Lesekopf verkniipft 
sind, entsprechen einem Ra von weniger als 20 Angstrdm, Ra ist 
der Mittenraubwert, welcher im vorliegenden Pall mit einem 
Rastertiinnelmikroskop (RTM) auf einem Quadrat von 5x5 Mikro- 
metem gemessen wird. 

Andererseits betrifft, wenn die Anfordertingen/ welche sich auf 
die Speicherkapazitat der Magnetplatten beziehen, standig hSher 
werden, eine andere Forderung, die paradox erscheinen kann, die 
Abmessungen dieser. Festplatten. 

Diese Datenspeichereinheiten mussen einen Raumbedarf haben, der 
so klein wie mSglich ist, xind eine ebenfalls geringe Masse 
aufweisen. Diese Pordemngen sind einerseits mit dem steigenden 
Bedarf an Speichereinheiten verknupft, die tragbar und deshalb 
platzsparend und leicht sind, wobei die Entwicklung tragbarer 
Datenverarbeitxingsgerate \ind von Software, die hohe Speicher- 
kapazitaten erfordern, die Grundlage fur diesen Bedarf bildet. 
Andererseits ist es interessant, urn die Datenspeicherkapazitat 
weiterhin zu erhohen, mehrere Magnetplatten in einem vorge- 
gebenen Raum miteinander verbinden und deshalb uber Substrate 
verfiigen zu k6nnen, die eine geringe Dicke aufweisen. 

Bin aus Aluminixam hergestelltes Svibstrat kann keine Dicke von 
weniger als 0,6 Millimetem haben und gleichzeitig die zur 
Ausbildxmg einer Festplatte erf orderlichen Eigenschaf ten, 
insbesondere hinsichtlich Steifigkeit und Wider standsfabigkeit 
gegenuber BeschSdigungen beim Auftref fen des Lesekopfs auf der 
Platte, aufweisen. 

Um diese Nachteile zu beheben und ein solches Substrat leichter 
machen und gegebenenf alls dessen Dicke verringem izu konnen. 



ist speziell in der PatentanmeLdui^; EP-579 339 vorgeschlagen 
worden, es aus Glas auszubilden. B±jl solches Siibstrat wurde 
insbesondere aus einem Glasband hergestellt, das durch das 
Floatglasverf ahren erbalten . wird, wobei dieses Glasband zu 
einer Glasplatte verarbeitet und sc&liefilich zu Scheibeu niit 
den erforderlichen Abmessungen zugieschnitten und formgebend 
bearbeitet wird, Diese werden anschliefiend poliert, urn die 
gewunschte Dicke und Rauhtiefe zu exixalten. 

In Versuchen hat sich gezeigt, daS diese Glassubstrate ver- 
schiedene Nachteile haben und somit fCLr die Herstellung von 
Magnetplatten nicht zufriedenstellm konnen. 

Insbesondere erfahrt die Oberflache dieser Glassubstrate einen 
groEen Verlust an Alkali und speziell an Kalium oder Natriuun 
und im wesentlichen an dem Ion, das durch das chemische 
Vorspannen eingetragen^ worden ist. Diese Alkaliionen haben 
jedoch, insbesondere in Gegenwart TK)n Peuchtigkeit, storende 
Einflusse au£ die auf den Substxaten aufgebrachten Magnet- 
schichten. Dabei zeigt sich, daS dasr Aussalzen der Alkaliionen 
in diese Schichten innerhalb einer n^hr oder weniger kurzen 
Zeit zur Zerstdrung der aufgezeichneten Daten fuhrt* 

Deshalb liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein Verf ahren 
zur Behandlung von Glassubstraten bereitzustellen, welches es 
erlaubt, obengenannte Nachteile zu beheben und Glassubstrate zu 
ergeben, die eine gute chemische Widerstandsf ahigkeit aufweisen 
und insbesondere keine Alkaliionen in fur die Magnetschichten 
schadlichen Mengen Atissetlzen. 

Der Erfindimg liegt weiterhin als Aufgabe ein Verfahren 
zugrunde, das zu Substraten fuhrt, welche eine mechanische 
Bestandigkeit, eine Planheit und eiae Rauhtiefe aufweisen, die 
fur die Ausbildung von Tragerel^»nten zur Herstellung von 
Datenspeichereinheiten zufriedensteZlend sind« 
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Diese AuiEgaben werden erfindungsgemafi durch ein Verfahren zur 
Behandlxing von Glassubstraten gelost, welches eine Stufe der 
Verfestigung durch lonenaustausch an der Oberflache und eine 
Stufe der Entalkalisienmg des . Siibstrats nach der lonenaus- 
tauschstufe an der OberflSche umfafit. 

Die Stufe der Verfestigung durch lonenaustausch wird vorteil- 
hafterweise durch cheraisches Vorspannen realisiert. Diese Stufe 
erlaubt insbesondere eine mechanische Verfestigung der Ober- 
flache, wobei sie damit das Erhalten einer bef riedigenden 
mechanischen BestSjidigkeit, insbesondere einer Biegefestigkeit 
und einer Widerstandsfahigkeit gegeafiber StoBen und PreSvor- 
gangen, beispielsweise durch den Lesekopf, ermoglicht. Eine 
solche Stufe besteht darin, urn die Spannungen an der Substrat- 
oberflache und daipit deren mechanische Bigenschaften zu 
inodifizieren, an der Glasoberfiache lonen durch andere zu 
ersetzen, deren Volumen von jenen verschieden ist. Das 
erfindungsgemase Verfahren ftlhrt jedoch in seiner zweiten Stufe 
zu einer Bntfemung von lonen in der Oberflache des Substrats. 
Es ist somit fur den Fachmann uberraschend, dafi es eine Ent- 
alkalisierung des Glassubstrats, um ein spateres Aussalzen von 
lonen zu begrenzen, wenn nicht sogar ganz zu beseitigen, 
erlaxibt, die beispielsweise durch chemisches Vorspannen erhal- 
tenen mechanischen Bigenschaften zu bewahren. 

Vorzugsweise wird die Entalkalisierung fiber eine Substrattiefe 
von weniger als 1 Mikrometer durchgef Qhrt . GemaS dieser 
bevorzugten Ausfiihrungsforin wird die Entalkalisierung uber eine 
Dicke realisiert, die kleiner als diejenige ist. uber welche 
vorher der chemische Vorspannvorgang durchgeffihrt worden ist. 
Das erf indungsgemaS behandelte Substrat kann so als Trager von 
Magnet schichten fiir die Datenspeicherung ohne die Gefahr ver- 
wendet werden, daS sich diese Schichten durch das Aussalzen von 
Alkaliionen aus der Substratoberflache ver schlechtem . 



Entsprechend einer erfindungsgemaSen Abwandlving wird die Ent- 
alkalisierung auf nassem Wege durchgef Ohrt . Dies kann 



insbesondere durch Kontakt mit Aluminiumchlorid, AICI3, 
geschehen, das zu elnem Auswaschen der Oberflache des GlassTib- 
strats f€Lhrt. Eine derartige Entalkalisieningsbehandlung kann 
bei einer Temperatur von nahe 100 ®C durchgefuhrt werden, wobei 
durch solche Betriebsbedingungen die Gefahr einer Relaxation 
der Spannvingen an der Substratoberf lache vermieden wird. 

Entsprechend einer weiteren erf indungsgemafien Abwandlung 
erfolgt die Entalkalisierung durch Sublimation eines Sulfats 
auf der Substratoberf lache. Vorzugsweise wird die Behandlung 
mit Ammohiumsulfat, (^114)2804, durchgefuhrt. 

Gemafi dieser Abwandlung wird eine oberf lachliche Schicht aus 
dichtem Siliciumdioxid erzeugt, die gegenuber der Diffusion der 
Alkaliionen als Barxiere wirkt. In dieser Abwandlung betragt 
die Teiqperatur bei der Entalkalisierung vorteilhaf terweise 450 
bis 580 <*C; der Behandlungazeitraum bei der Entalkalisierung 
betragt vorteilhafterweise weniger als 5 Stunden und vorzugs- 
weise 10 Minuten bis 3 Stunden. 

Entsprechend einer erfindungsgemSSen Ausfuhrungsform wird die 
Verfestigting durch lonenaustausch mittels chemischen Vorspan- 
nens in einem Bad aus Kaliumnitrat, KNO3, Oder Kaliumdichromat, 
K2Cr207 , err eicht . 

Entsprechend einer weiteren erf indxingsgema&en Ausfuhrungsform 
wird die Verfestigung durch lonenaustausch ^ mittels chemischen 
Vorspannens in einem Mischbad wie KHOa/AgNOs erhalten. Ein 
Mischbad erlaubt insbesondere einen doppelten lonenaustausch, 
der danach zu einem Mischalkalief fekt und damit zu einer 
Erhohung der WiderstandsfaMgkeit gegeniiber alkalischen 
Angriffen filhren kann. 

Die Temperatur des Vorspannens betragt vorteilhafterweise 400 
bis 520. Dessen Dauer liegt vorteilhafterweise \inter 

25 Stunden und vorzugsweise \inter 20 Stunden. 



Vorteilhaf terweise ist erf indungsgemas als erstes, d.h. vor der 
Stufe der Verfestigung durch lonenaustausch, fur das Glassiib- 
strat eine Polierstufe vorgesehen. Diese Stufe kann . durch 
mechanische Mittel derart durchgef<lhrt warden, daS sie insbe- 
sondere die gewunschte Dicke und eine Ravihtiefe des Substrats 
ergibt, deren Mittenrauhwert Ra weniger als 20 Angstrom und 
vorzugsweise weniger als 15 AngstrSm betrSgt- 

In einer vorteilhaften erf indungsgeinaSen Ausfiihrungsform ist 
auch eine als "Endpolieren" bezeichnete zweite Polierstufe 
vorgesehen. Das Ziel dieser Stufe besteht darin, den Ra Oder 
Mittenrauhwert auf einen Wert von etwa 6 Angstr5m und 
vorzugsweise von unter 5 Angstrom zu bringen. Solche Werte fur 
die Rauhtiefe konnen insbesondere dazu beitragen, die Daten- 
speicherkapazit&ten .> noch zu erhohen. Diese Stufe kann 
insbesondere durch cheitiische Behandlungen, beispielsweise durch 
die Einwirkung von kolloidalem Siliciumdioxid, einem magne- 
tischen Fluid oder Ceroxid, realisiert werden* 

.Diese Endpolierstufe kann in verschiedenen Behandlungsstadien 
durchgefuhrt werden. Eine erste erf indiingsgemaSe Abwandlung 
besteht darin, diese Stufe unitiittelbar nach der ersten Polier- 
stufe stattfinden zu lassen. Hinsichtlich der Rauhtiefe fuhrt 
eine solche Vorgehensweise zu guten Ergebnissen. Durch die 
Verfestigungsstufe mittels lonenaustausch kann der Oberflachen- 
zustand des Sxxbstrats jedoch leicht modifiziert und deshalb die 
die Rauhtiefe betreffenden Brgebnisse verSndert werden. 
Demgegeniiber konnte von den Erfindem nachgewiesen werden, dafi 
die Entalkalisierung zur Verbesserung der Rauhtiefe, insbeson- 
dere bei einer Behandlung mit Axnmonimnsulfat, beitragt. 

Eine andere Abwandlung besteht darin, diese Endpolierstufe am 
Ende der erf indxingsgemiSen Behandlung durchzuf uhren , Ist diese 
Stufe die letzte, wird die durch die Behandlxang erhaltene 
Rauhtiefe anschliefiend beibehalten* Andererseits hat es sich 
gezeigt, dafi gemaS dieser Abwandlung die Endpolierstufe, bei- 
spielsweise bei einer Behandlung mit Aluminiumchlorid, iiber 



eine Siibstrattief e von hochstens 0,2 Mikrometern auf eine Weise 
erfolgen darf, daS insbesondere die Hydrolysebestaixdigkeit 
nicht verschlechtert wird, die nach der zuvor stattgefundenen 
Entalkalisierxingsbehandlung erhalten worden ist . 

Eine bevorzugte erfindungsgemafie Ausftihrungsfonn besteht darin, 
die Endpolierstufe unmittelbar nach der Stufe der Verfestigimg 
durch lonenaustausch und somit vor der Bntalkalisierungsstufe 
durchzuf iihren . Gemafi dieser Ausfuhningsform hat es sich 
gezeigt, daB die nach der Endpolierstufe erhaltenen Ergebnisse, 
welche insbesondere die Raxihtiefe betreffen, zuf riedenstellend 
sind. AuSerdem kann, wie weiter oben erwahnt, die Bntalkali- 
sierung zur Verbesser\ing der Raiihtiefe beitragen uxid damit iia 
vorliegenden Fall nur die nach der Endpolierstufe erhaltenen 
Ergebnisse verstarken, 

ErfindungsgemaS wird auch ein Glassubstrat vorgeschlagen, das 
insbesondere gemafi einer der zuvor beschriebenen Ausfiihrungs- 
formen des erf indungsgemafien Behandlungsverf ahrens erhalten 
worden ist, wobei dieses Substrat vorgesehen ist, als Trager in 
einer Datenspeichereinheit wie einer Pestplatte, beispielsweise 
ftir einen tragbaren Computer, verwendet zu werden. 

Das erf indungsgemSfie Substrat ist ein Glas vom Typ Kalk-Natron- 
Silicatglas, das einer Stufe der Verfestigung durch lonenaus- 
tausch an der OberflSche unterworfen worden ist und durch das 
Verhaltnis des mittleren Na20-Gehaltes einer Oberflachenschicht 
mit einer Dicke von mindestens 0,05 Mikrometern zum mittleren 
NajO-Gehalt der durch lonenaustausch verfestigten Schicht, 
welches weniger als 40 % und vorzugsweise weniger als 20 % 
betrSgt, und/oder durch das Verhtltnis des mittleren K20-Gehalt 
einer Oberflachenschicht mit einer Dicke von mindestens 0,05 
Mikrometern zum mittleren KjO"®^^^!^ durch lonenaustausch 

verfestigten Schicht, welches weniger als 60 % tuid vorzugsweise 
weniger als 40 % betrdgt, gekennzeichnet ist. 
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Vorzugsweise weist das Substrat einen mittleren Bruchmodul von 
t liber 240 MPa uixd vorzugsweise liber 300 MPa auf . 

Weiterhin vorzugsweise besitzt das Glassubstrat einen Mitten- 
rauhwert Ra von unter 5 Angstr6ra. 

Entsprechend einer bevorzugten erf indungsgemaiSen Ausfuhrxings- 
form hat das Glassubstrat eine Matrix, welche folgende Bestand- 
teile in nachstehenden Gewichtsanteilen enthalt: 



Si02 


45 


bis 


65 %, 




0 


bis 


20 %, 


B2O3 


0 


bis 


5 %. 


Na^O 


4 


bis 


. 12 %, 


K^O 


3>5 


bis 


12 %, 


MgO 


0 


bis 


8 %, 


CaO 


0 


bis 


13 %, 


ZrOg 


0 


bis 


20 %, 



wobei die Suinme der Oxide Si02, Al^Og und ZrO^ gleich oder 
kleiner als 70 % der Zusammensetzung bleibt, die gegebenenfalls 
die Oxide BaO und/oder SrO in Anteilen wie 

11 % < MgO + CaO + BaO + SrO ^ 24 % 

enthalt, \ind die Alkalioxide in Gewichtsprozentanteilen wie 

0,22 < Na20/Na20 + K2O < 0,60 



zugegeben werden. 

Weiterhin bevorzugt enthalt die Glasmatrix des Glassubstrats 
folgende Bestandteile in nachstehenden Gewichtsanteilen: 

50,50 %, 
11,85 %, 
4,95 %, 
4,25 %, 



Si02 
AI2O3 
CaO 
MgO 



NajO 

K2O 

BaO 



SrO 



Zr02 



5,25 %, 
5,50 
5,75 %, 
7,90 %, 
4,05 %. 



Weitere vorteilhafte erf indungsgeraaSe Merkmale tznd Einzelheiten 
werden an Hand der folgenden Beschreibung eines erf indungsge- 
mdSen AusfiUiningsbeispiels und von durchgef<Uxrten Versuchen 
erlautert. 

Die Ausfuhmng der Erfindung bestand zunachst in der Herstel- 
liing eines Glassiibstrats mit den erf orderlichen Abmessxingen, uiu 
einen Trager fur die Datenspeicherung und insbesondere eine 
Festplatte zu bilden, welche f\ir die Ausstattung eines tragba- 
ren Computers vorgesehen ist. Die erhaltenen Substrate weisen 
somit die Form einer Scheibe mit folgenden Abmessungen auf : 

• AuJSendurcbmesser: 65 mm, 

• Innendurchrhesser: 20 mm, 

• Dicker 0, 635 mm. 

Diese Substrate wurden durch Bearbeitung einer Glasscheibe 
erhalten, die gemSS dem Floatglasverf ahren durch in der 
Glasindustrie bekannte Arbeitsgange hergestellt worden war- 
Diese ArbeitsgSnge bestehen im wesentlichen aus den Stufen 
Zuschneiden, Bohren und Bearbeitung (oder Beschleifen) der 
Render. Die . Herstellung dieser Substrate kann durch weitere 
Arbeitsgange. ermoglicht werden; dabei kann es sich \m ein 
PreSver f ahren. handeln, das darin besteht, einen Vorformling in 
eine Form zu bringen, worin ihm eine Presse die gewiinschte 
Gestalt gibt. Es konnen noch weitere Verf ahren, beispielsweise 
Verf ahren des Walzens, Ziehens nach xmten und Abtrennens von 
Scheiben, oder beliebige andere dem Fachmann bekannte Verfahren 
angewendet werden. Darauf folgt dann die Stufe des Polierens 
durch mechanische Mittel, welche es einerseits erlaubt, die 
gewunschte Dicke xmd Planheit und andererseits eine Raxihtiefe, 
deren Ra weniger als 20 Angstrdra betragt, zu erhalten. 



Die Substrate wurden aus einer Glasscheibe hergestellt, deren 
Matrix folgende Bestandteile in nachstehenden Gewichtsanteilen 
enthalt : 



SiOj 


50,50 


%, 


AI2O3 


11,85 


%, 


CaO 


4,95 


%, 


MgO 


4,25 


%, 


Na20 


5,25 


%, 


KjO 


5,50 


%, 


BaO 


5,75 


%, 


SrO 


7,90 


*, 


ZrOj 


4,05 


%. 



Es ist interessant festzustellen, daS die Zusammensetzung einen 
hohen strain point, d.h. eine hohe iintere Kuhlungsteinperatur 
aufweist, die es erlaiibt, die Vorspann- xind die Entalkalisie- 
rungsbehandlung bei relativ hohen Temperaturen durchzufuhren, 
ohne daS sich die Vorspannungen zu sehr erholen. Die iintere 
Kuhlungstemperatur dieser Zusainmensetziing betrSgt 583 **C* 

Das so nach der Polierstufe erhaltene Substrat weist eine 
Rauhtiefe von \inter 20 Angstrom vind eine Schwankving der 
Planheit \iber den Umfang von weniger als 7 Mikxoitietem auf * Die 
Toleranz liber die Planheit ist von Bedeutung, da sie bei einem 
sehr nahen Lesekopf hohe Dmdrehimgsgeschwindigkeiten der 
Scheibe ohne die Gefahr einer Beschtdigung der Scheibe imd/oder 
des Lesekopf s ermoglicht. 

Demgegenuber weist das so hergestellte Substrat eine mechani- 
sche Widerstandsfahigkeit, insbesondere einen Bruchmodul, und 
eine chemische Bestandigkeit , insbesondere eine Hydrolysebe- 
standigkeit, auf , die unzureichend sind. 



Urn den Charakter und die Betriebsbedingungen von Vorspann- und 
Entalkalisierungsbehandlung zu optlmieren, warden quantitative 
Versuche durchgef uhrt . 

Bin erster Versuch bestand im Vergleich der Entalkallsieanings- 
behandlxingen. In einem ersten Schritt wurden die Substrate 
3 Stunden lemg bei 500 ®C in einem Kaliumnitratbad vorgespannt. 
Danach wurden drei Behandlungsarten miteinander verglichen: 
keine Behandlung nach dem chemischen Vorspannen, Entalkali- 
sierxingsbehandlung bei 100 ®C und 24 Stunden mit Alundnium- 
chlorid, AICI3, imd Entalkalisierungsbehandlung bei 500 *>C und 
1 Stunde mit Ammoniumsulfat . AnschlieSend wurde in jedem Fall 
die Hydrolysebestandigkeit der Substrate bestimmt . Zu diesem 
Zweck wurde ein Aussalztest durchgefiihrt, indem das Substrat 
24 Sttinden lang bei. 80 in entionisiertes Wasser eingetaucht 
wurde; emschlieSend wurden die in Lds\ing gegangenen lonen, 
insbesondere Alkaliionen, aber auch andere Elemente der 
Glasmatrix, durch einen Plasmabrenner quant itativ analysiert. 



Die erhaltenen Ergebnisse sind in nachstehender Tabelle aufge- 
fiihrt \md in ^g/Scheibe angegeben. 



Behandlungen 


Si 


Na 


K 


Vorspannen 


BntalkeG-isierun? 








KNO3 - 500 «C - 3 ll 


Jceine 


155 


0 


86 


KNO3 - 500 «C - 3 h 


AICI3 - 100 - 24 h 


46 


0 


4,7 


KNO3 - 500 «C - 3 h 


(lilH4)2S04 - 500 <»C - 1 h 


9,5 


0 


0 



Hinsichtlich dieser Ergebnisse zeigt sich, da& die beiden 
Entalkalisierungsbehandlungen als zuf riedenstellend betrachtet 
wer<len kdnnen, wobei die Behandlung mit Ammoniumsulfat inte* 
ressanter erscheint, da sie eine langere Dauer der Hydrolyse- 
bestandigkeit gewShrleistet. AuSerdem kann die Behandlxing mit 
Ammoniumsulfat beispielsweise in einem Tunnelofen erfolgen, was 
unter technischem Gesichtsp\inkt vorteilhaft ist. Ein bereits 
weiter oben genamnter anderer Vorteil der Behandlung mit 
Ammoniumsulfat ist, dafi sie es erlaubt, die Rauhtiefe der 
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Siibstratoberflache noch zu verbessem. Unter verschiedenen 
Behandlungsbedingungen sind weitere Versuche durchgefOhrt 
worden, die darin bestanden, eine chemische Vorspaimbehandlung 
in einem RNOa-Bad mit anschlieSender Entalkalisierung mit 
Airanoniumsulfat durchzufuhren, wobei die Behandlungszeiten und 
- temper aturen variiert wurden. Diese Versuche erlaxiben ins- 
besondere die Bedingxingen zu bestimmen, welcbe eine Entalka- 
lisierung nach dem chemischen Vorspannen ermoglichen, wobei 
ausreichende mecheuiische Eigenschaf ten erhalten bleiben. 



Die durchgefilhxten Versuche sind in der folgenden Tcibelle 
zusainmengef a&t . 



Behandlung 


chemische Verf estigimg 


Entalkalisienmg 




T (<»C) 


t (h) 


T (»c) 


t (h) 


1 


450 


24 


450 


3 


2 


450 


24 


550 


0,5 


3 


480 


7 


480 


1 


4 


480 


7 


520 


0,75 


5 


480 


7 


550 


0,5 


6 


500 


.3 


550 


0,5 


7 


500 


3 


520 


0,75 


8 


500 


3 


480 


1 



In der folgenden Tabelle ist die mechanische Widerstandsf ahig- 
keit und insbesondere der Bruchmodul des Substrata nach den 
verschiedenen Behandl\ingen angegeben* Die MeSv/erte fur den 
Bruchmodul wurden durch einen mechanischen Versuch, einen 
Ringbiegeversuch, erhalten; dabei besteht die Versuchsein- 
richtung einerseits aus einem Hohlzylinder mit einem Durch- 
messer von 55 mm, auf welchem das S\abstrat konzentrisch 
angeordnet wird, und andererseits aus einem Hohlzylinder mit 
einem Durchmesser von 30 mm, der auf dem Substrat zur Auflage 
koramt \ind es dabei durchbiegt, wobei dieser Zylinder gegeniiber 
den anderen Eleraenten ebenfalls konzentrisch ist. Die erhalte- 
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nen Werte sind in MPa angegeben. Gegenwartig wird ein tnittlerer 
Bruchmodul von uber 240 MPa mit einem Mindestwert von uber 
150 MPa verlangt. 



Die erhaltenen Ergebnisse sind folgende: 



Behandlung 


Bruchmodul (MPa) 






1 


309 


2 


352 


3 


381 


4 


342 


5 


327 


6 


315 


7 


317 


8 


349 



In der zweiten^ weiter unten stehenden Tabelle ist der mittlere 
Anteil an Na20 xind K2O in Prozent in einer Oberf lachenschicht 
von 0,05 Mikrometern in bezug auf den mittleren Anteil dieser 
Bestandteile in der durch lonenaustausch verfestigten Schicht 
angegeben. Dabei entspricht die Schicht von 0,05 Mikrometern 
der entalkalisierten Dicke. Diese Ergebnisse erlaviben es,, das 
Glassubstrat nach der erf indiongsgemaSen Behandlung, d.h. nach 
einem chemischen Vorspannvorgang mit anschliefiender Entalkali- 
sierung, zu chaxakterisieren. 



Behandlung 


Na20 % 


K^O % 








3 


14 


31 


4 


20 


45 


5 


37 


56 


. 6 


20 


56 


7 


8 


37 


8 


7 


38 
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Die Ergebnisse sind somit zufriedenstellend. Aiifierdem sind die 
die Rauhtiefe vmd Planheit des Siibstrats betref f enden Anforde- 
mngen ebenfalls erfullt. Weiterhin zeigt eine Oberf lichen- 
analyse einen guten Zustand der Substratoberf lache und eine 
gute Einheitlichkeit der Behandliing. 

Desweiteren konnte an Hand der durchgefiihrten Versuche zunachst 
nachgewiesen werden, dafi durch. eine verlangerte Entalkalisie- 
rungsbehandlimg bei 550 die durch das chemische Vorspaxmen 
erhaltenen Oberflachenspanniingen verringert werden konnen, 
Ebenso wurde nachgewiesen, daS eine Entalkalisierringsbehandlung 
bei 450 °C bei einer zu kurzen Dauer nicht ausreicht, urn eine 
gute Gleichmifiigkeit der Oberfliche zu erhalten. Die Erfinder 
konnten somit zeigen, daS optimale Ergebnisse, d.h. eine gute 
Hydrolysebestandigkeit zusammen nit einem befriedigenden 
Bruchmodul, erhalten werden, wenn sich die Temperatur der 
Entalkalisierungsbehandlung in der Nihe der unteren Kuhlungs- 
ten^jeratur befindet, ohne diese zu Obersteigen, und die 
Behandlungszeit gen^lgend kurz ist, damit sich die beim 
chemischen Vorspaimvorgang erhaltenen Spannxingen nicht zu sehr 
erholen. Eine Entalkalisierungsbehandlung mit Acnmonixomsulfat, 
die besonders interessant ist, wird 10 Minuten lang bei 550 
durchgef ilhrt • 

P^ir die Rauhtiefe schligt die Brf indung vorteilhaf terweise eine 
zusatzliche Endpolierstuf e vor. Es wurden Versuche durchge- 
fuhrt, die Stellung dieser Stufe im Behandlungsverf ahren zu 
ermitteln. Dabei bestand ein erster Versuch darin, diese 
Endpolier stufe sofort nach der Poller stufe, d.h. vor der 
Vorspann- \md der Entalkalisierungsbehandlung, zu realisieren. 
Die gemaS dieser AusfxUirungsfona auf der Substratoberf. lache 
erhaltene Rauhtiefe ist in bezug auf eine Behandlung ohne diese 
Stufe besser. Bs zeigt sich jedoch, dafi die anschlieSende 
Vorspannbehandlung diese Verbesserung der Rauhtiefe abschwacht, 
der Ra betragt dann etwa 10 Angstrom. Die Werte fur die 
mechanische und chemische Bestandigkeit sind zufriedenstellend. 
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Eine weitere AusfCQmingsform besteht darin, diese Endpolier- 
stufe nach der Vorspann- \ind der Entalkalisiertingsbehandlxmg 
durchzufxihren. Gemafi dieser Ausfuhrungsform sind die erhaltenen 
Rauhtiefenwerte deutlich interessanter; der erhaltene Ra be- 
trigt etwa 5 Angstrom. Andererseits mu& die Endpolierstufe uber 
eine sehr kleine Tiefe (von weniger als 0,2 Mikrometern im Fall 
einer Entalkalisieningsbehandlxing mit Aluminiumchlorid) durch- 
gefuhrt werden, um die nach der Entalkalisierung erreichte 
Hydrolysebestandigkeit nicht zu verringem, Diese Forderung 
kann diese Stuf e schwieriger realisierbar und f olglich teurer 
werden lassen. 

Eine letzte erf indiingsgemaSe Ausfuhrxmgsform besteht darin, die 
Endpolierstufe nach der Vorspann- und vor der Entalkalisie- 
rungsstufe durchzuf \lhren . Gem3£ dieser Ausftihrungsfona ist der 
Wert von Ra etwas groSer als im vorhergehenden Pall, bleibt 
aber unter 7 Angstrom* Wenn die Entalkalisienmgsstufe die 
letzte ist, ist die Hydrolysebestandigkeit zuf riedenstellend. 
Dasselbe trifft auch auf den Bzixchmodul zu. 

Die hier beschriebene Erfindung erlaubt es daher, ein Glas- 
substrat herzustellen, das vorgesehen ist, als Tr^ger ftir die 
Datenspeicherung verwendet zu werden, wobei dieses Substrat 
keine Gefahr fur die Erhaltung der Inf ormationen uber die Zeit 
darstellt. AuSerdem weist es fur die vorgesehene Verwendung 
physikalische Eigenschaften (Rauhtiefe, Planheit) sowie eine 
zufriedenstellende mechanische Widerstandsfahigkeit auf. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren 2ur Behandlung eines Glassiabstrats , welches eine 
Stufe der Verf estigrmg durch lonenaustausch an der Ober- 
flache umfaStr dadurch gekeanzeichaet, daS nach der lonen- 
austauschstufe an der Oberflache eine Entalkalisienxng des 
S\ibstrats durchgefiihrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS die 
Entalkalisierung uber eine Tiefe von weniger als 1 Mikrome- 
ter durchgefuhrt wird. 

3. Verfahren nach itospruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafi die Entalkalisierung auf nassem Wege, beispielsweise in 
Gegenwart von AlCi3, durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekezmzeichnet, 
daS die Entalkalisierung durch Sublimieren eines Sulfats 
wie Airanoniumsulfatr (^14)2804, durchgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daS die 
Entalkalisierung bei einer Ten^eratur von 450 bis 500 °C 
durchgefiihrt wird. 

6. Verfahren nach einera der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeicbnet, dafi die Verfestigung durch lonenaustausch 
in einem KNOj-Bad durchgefuhrt wird, 

1. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5^ dadurch ge- 
kexmzeichnet, dafi die Verfestigung durch .lonenaustausch in 
einem Mischbad wie KN03/AgN03 durchgefiihrt wird. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche/ dadurch 
gekennzeichnetr daS vor der Stufe der Verfestigung durch 
lonenaustausch das Glassubstrat poliert wird. 



9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dafi nach 
der Polierstufe eine "Endpolierstuf e" durcligefuhrt wird. 

10. Substrat aus einem Glas vom Typ Kalk-Natron-Silicatglas, 
das einer Stufe der Verfestigvmg durch lonenaustausch an 
der Oberflache unterworfen worden ist, dadurch gekenn- 
zeichnet, da& der mittlere Na20-Gehalt einer Oberflachen- 
schicht mit einer Dicke von mindestens 0,05 Mikrometern in 
Prozent in bezug auf den mittleren Na20-Gehalt der durch 
lonenaustausch verfestigten Schicht weniger als 40 % und 
vorzugsweise weniger als 20 % und/oder der mittlere K2O- 
Gehalt einer Oberf lachenschicht mit einer Dicke. von minde- 
stens 0,05 Mikrometern in Prozent in bezug auf den 
mittleren K20-Gehalt der durch lonenaustausch verfestigten 
Schicht weniger .als 60 % und vorzugsweise weniger als 40 % 
betr^gt . 

11, Glassubstrat nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichne t , dafi 
es einen mittleren Banichmodul von uber 240 MPa und vor- 
zugsweise uber 300 MPa besitzt, 

12* Glassubstrat nach Anspruch 10 Oder 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi es einen Mittenrauhwert Rq von unter 
5 AngstrSm besitzt. 

13.. Glassubstrat nach einem der Anspruche 10 bis 12, dadurch 
gekennzeichnet, dafi es als Trager in einer Datenspeicher- 
einheit verwendet wird. 

14. Glassubstrat nach einem der Anspruche 10 bis 13, dadurch 
gekennzeichnet, dafi die Matrix folgende Bestandteile in 
nachstehenden Gewichtsanteilen enthait: 

SiOj 50,50 % 

AI2O3 11,85 % 

CaO 4,95 %. 

MgO 4,25 5 



Na20 5,25 % 

K2O 5,50 % 

BaO 5,75 % 

SrO 7,90 % 

ZXO2 4,05 %. 



